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1. Uvod

Nestandardni a podomacku vyrabéné vybusniny mo-
hou ptedstavovat vzdy urcité riziko, vzhledem ke své prak-
ticky neomezené variabilité, jak ve slozeni, tak v konstruk-
ci vybusnych predméti. Identifikace latek, které jiz prosly
vybuchem, mtze byt také problematicka. Nejriiznéjsich
kombinaci je nepfeberné mnozstvi a ziskat velmi presné
a funkéni navody na vyrobu a konstrukci zafizeni neni
problém. Neni moZzné podceniovat ani nebezpeci vyznam-
né&jsiho ohrozeni a i potencionalni zneuziti téchto materialt
pro teroristické aktivity. Pocet pfipadi zachytu téchto latek
neni zanedbatelny a Casto jsou zajiSténa i vyznamna mnoz-
stvi brisantnich vybuSnin. Opatfenim Evropské unie byla

563

Puivodni a metodické prace

sice Castené omezena distribuce nékterych prekurzori
vybusnin, jako jsou napf. koncentrovany peroxid vodiku,
chlore¢nany, chloristany atd. Realné vsak lze toto omezeni
obejit, napt. zaloZenim zivnosti a nakupem téchto latek na
ICO nebo zpracovanim vybusnych pyrotechnickych smési
obsahujicich chloristany ze zdbavni pyrotechniky.

Z vyse uvedenych diavodl se jevi mozné nebezpeci
uziti méné znamych a v odborné literatufe i na interneto-
vych strdnkéch popsanych vybusnin, které spliuji kritéri-
um relativné snadné improvizované pfipravy. Zaroven
vyvstava otazka identifikovatelnosti jejich rezidui, ptipad-
n¢ zplodin, zajisténych na misté ¢inu po vybuchu, s vyuzi-
tim soudobych fyzikalné-chemickych analytickych forenz-
nich metod.

V rdmci vyhodnoceni ptipadli pouZiti vybuSnin ke
kriminalni &innosti na teritoriu Ceské republiky byl zazna-
menén vyrazny posun od pouZiti primyslové vyrobenych
vybusnin k vybu$nindm zhotovenym improvizovanym
zpisobem. Ze strany pachateli pouzivajicich k trestné
¢innosti vybusniny je stale vét§i pozornost vénovana nele-
galni vyrob& vybusnin. Jednd se o vybusniny snadno zho-
tovitelné z bézné dostupnych surovin, které jsou k dispozi-
ci na trhu nebo v chemickych laboratofich. Dal§im zdro-
jem pro vyrobu amatérsky zhotovitelnych vybusnin jsou
vyrobky civilni zdbavné pyrotechniky nebo vybusSniny
ziskané z vojenské munice z obdobi 2. svétové valky na-
nych operaci, pfipadné z munice vyskytujici se v soucas-
nych i byvalych vojenskych vycvikovych prostorech.

Analyza téchto latek mize piredstavovat i problémy
v ramci Znalecké sluzby Policie Ceské republiky. Z vyse
uvedenych divodii bylo proto ptikroceno k realizaci néko-
likaletého projektu s ndzvem Identifikace rezidui improvi-
zovanych vybusnin fyzikalné-chemickymi —analytickymi
metodami  za  redlnych  podminek  po  vybuchu
(V120152020004, Program bezpe¢nostniho vyzkumu
MV), jehoz cilem je ziskani novych komplexnich analy-
tickych dat rezidui improvizovanych vybuSnin. Motivaci
byla zejména snaha reagovat na soucasny vyvoj ve svéte,
kdy v mnoha statech dochdzi k vyznamné aktivizaci tero-
ristickych skupin a hnuti, ktera k prosazeni svych cili ne-
véahaji v masové mife pouZzivat vybuSniny. V fad¢ pfipadi
byly jiz vyuzity znamé, nelegalné vyrobené improvizované
vybusniny typu acetonperoxidu, HMTD (hexamethylen-
triperoxodiamin), smési dusi¢nanu amonného s palivem
(DAP), apod'.

2. Prehled vybranych kategorii amatérsky
zhotovitelnych vybusnin

Komplexnim vyhodnocenim informaci, které jsou
dostupné na vefejné siti internet a v dostupné odborné
literatufe byly vytipovany jednotlivé okruhy potenciilné
zneuzitelnych latek vhodnych k amatérské improvizované
vyrobé vybusnin. Jednotlivé kategorie vybusnin byly vy-
brany s ohledem na dostupnost surovin pouzitelnych
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k jejich vyrobé a redlné moznosti nelegalnich vyrobct
vybusnin, tzn. vyrobni postupy nevyZadujici specidlni
zafizeni ani hlubsi odborné znalosti. V této souvislosti je
vhodné uvést, Ze provedenou reSerSi dostupné literatury
bylo ovéfeno, ze uvadéné spektrum latek v jednotlivych
kategoriich vybuSnin nebylo dosud nikde v takto komplex-
nim rozsahu feSeno. Z Sirokého spektra realné vyrobitel-
nych improvizovanych vybusnin bylo vybrano 5 kategorii
trhavin, které jsou snadno vyrobitelné a zaroven jejich
identifikace pouzivanymi fyzikalné-chemickymi analytic-
kymi metodami nebyla dosud v realném prostiedi po vy-
buchu rozpracovana.

a) Kapalné vybusniny na bazi smési koncentrované
kyseliny dusi¢né (98 %) s organickym palivem (zejména
aromatické nitrolatky, napf. nitrobenzen, nitrotoluen, nitro-
fenol, dinitrotoluen, dinitrobenzen, atp.). Koncentrovanou
kyselinu dusi¢nou lze snadno vyrobit destilaci koncentro-
vané kyseliny sirové s bézn¢ dostupnymi alkalickymi du-
si¢nany ve sklenéné destilacni aparatufe.

b) Vybusniny na bazi kyseliny chloristé a organic-
kych bazi (napt. ethylendiamin, fenylendiamin, anilin).
Vysledné latky jsou tuhé chloristany, napf. chloristan anili-
nu, ethylendiaminu, guanidinu, hydrazinu, fenylendiaminu
atp.

¢) Smésné vybusniny na bazi chlore¢nanu draselného,
chloristanu draselné¢ho a chloristanu amonného ve smési
s organickymi palivy (dfive pouZivané trhaviny pod na-
zvem cheddity). Jde o heterogenni smési uvedenych oxi-
dovadel a paliv, jako je napf. vazelina, nitrobenzen, nitro-
naftalen, nitrotoluen.

d) Kapalné vybusniny na bazi senzibilizovaného nit-
romethanu (senzibilizacni ptisady typu alifatickych amint,
napt. ethylendiamin, dimethylamin). Nitromethan je
v tomto pfipad¢ snadno dostupny jako slozka paliv pro
modeléafské spalovaci motory a l1ze ho zakoupit i v Cisté
forme.

e) Smeésné kapalné vybusniny na bazi tetranitrometha-
nu (TNM) a paliva (zejména kapalné aromatické uhlovodi-
ky jako jsou benzen, toluen, xylen, atp.). TNM lze snadno
vyrobit z koncentrované kyseliny dusi¢né a acetanhydridu
nebo reakei této kyseliny s acetylenem za pouziti katalyza-
toru. Tyto smési se vyznacuji vysokou detonacni rychlosti
a brizanci srovnatelnou s nejvykonn&jSimi znamymi vy-
busninami (hexogen, oktogen).

Paraleln¢ s témito hlavnimi kategoriemi trhavin jsou
testovany vybuSniny typu tfaskavin a pyrotechnickych
vybusnych slozi. Jedna se o tfaskaviny typu azidu olovna-
tého, azidu stfibrného, fulminatu rtutnatého, fulminatu
stiibrného, acetylidu stiibrného, acetylidu méd'ného atp.
Dale pyrotechnické sloze na bazi smési anorganickych
oxidovadel a paliv, napf. oxid olovnato-oloviCity (tzv.
sufik) — hlinik, manganistan draselny — hlinik, chloristan
draselny — hlinik, chlore¢nan draselny — hlinik apod. Jako
paliva mohou byt alternativné pouZita i hoi¢ik, titan a zir-
kon.
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3. Technické provedeni experimentii

Samotné experimenty jsou navrzeny tak, aby napodo-
bovaly postup v realnych podminkach na misté po vybu-
chu, napf. nastrazeného vybusného systému. Pfi tomto
experimentu je rozbuskou odpalena naloz vybusniny defi-
nované hmotnosti (obvykle 250 g) zavéSena ve vzduchu.
Pod ni je v dané vzdalenosti (obvykle 50 cm) umistén de-
tekéni ter¢ tvofeny ocelovym plechem o rozmérech 33 x
33 cm poloZenym na zemi. Po odpaleni naloze jsou z terce
odebrana vybuchova rezidua a povybuchové zplodiny
(setfeni, vysati). K dalSim analyzdm je zajiStén také cely
ter¢ a nasledné je z n¢j provadén odbér vzorkt v laborator-
nim prostiedi, napt. oplachem vhodnym rozpoustédlem,
pfimym suchym vzorkovanim, vysatim, atp. Pokusné vy-
buchy jsou realizovany na cerstvé prevrstvené zeminé
odvalti povrchovych dolt, kde se pro tézbu nepouzivaji
vybus$niny, aby se zabranilo mozné kontaminaci z okolni
zeminy.

4. Techniky vzorkovani

Pfi studiu morfologie a velikosti ¢astic povybucho-
vych zplodin byly studovany materialy z realnych pripadu,
z modelovych vybucht aktudlniho projektu, i z piedcho-
zich experimentd, kdy byly pouzity rtizné primyslové
trhaviny, modelové analogie podomacku vyrabénych vy-
busnin a stfelné prachy. Pro zji$téni velikostniho rozpéti
¢astic a jejich morfologie byl pouzit elektronovy rastrovaci
mikroskop pfi zvétSeni 50-800x (viz obr. 1, Cetnosti
v jednotlivych tfidach jsou prepocteny na celkovou sumu
100 %).

Vysledky morfologického studia souboru Castic pro-
kazatelnych rezidui ilustruje obr. 2. Méfeni byla provadéna
na elektronovém rastrovacim mikroskopu pfi zvétSeni 50
az 1800x. Cetnosti v jednotlivych tiidach byly opét pie-
pocteny na celkovou sumu 100 %. Byly testovany rizné
zpusoby vzorkovani.
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Obr. 1. Zjisténé rozpéti velikosti ¢astic v jednotlivych tFidach
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Obr. 2. Morfologie ¢astic povybuchovych zplodin

Olep povrchu nosi¢e na uhlikovy teréik

K testovani byly pouzity adhezni uhlikové terciky pro
kvantitativni metody elektronové mikroskopie priméru
12 mm . Mnozstvi vybusnin bylo v prvni fazi sledovano
vzestupnou tenkovrstvou chromatografii (TLC), avSak
tento zpusob sejmuti rezidui vybusnin neposkytoval dosta-
te¢né mnozstvi latky nutné pro detekci uvedenou metodou.
Lepivy material, ktery je soucasti snimaci folie dava pozi-
tivni vybarveni s Griessovym ¢inidlem pouzivané pro TLC
detekci. Proto tento postup neni pfili§ vhodny pro sledova-
ni organickych povybuchovych rezidui. Velmi dobré vy-
sledky vsak poskytuje pro sledovani anorganickych castic
v povybuchovych reziduich, zejména Cerného stfelného
prachu a vybuskovych slozi. Kapacita plochy terciku
opruméru 12 mm se v zavislosti na zrnitosti pohybuje
mezi 0,1-0,01 g a je pro postupy elektronové mikroskopie
vice nez dostatecnd. Byla sledovana akumulacni kapacita
ter¢iku pro zrnitost ¢astic nad a pod 0,05 mm. Pro Castice
pod 0,05 mm je vytéznost nad 80 % pro hmotnosti do
0,05 g a poté strmé klesa. Pro zrnitost nad 0,05 mm je
dobra vytéznost pro hmotnosti do 0,075 g (nad 80 %)
apoté strmé klesa. Ucinnost byla testovana s vytfidénymi
frakcemi latek ruzné morfologie a slozeni, pro dvojitou
kontrolu vytfidéni frakei byla pouzita laserova granulome-
trie a obrazova analyza, pro kterou bylo nasniméno pomo-
ci SEM minimalné 5000 ¢astic.

Suchy stér celého povrchu nosice vhodnym
substratem

Byly pouzity teréiky ze specialni komeréné dostupné
polypropylenové tkaniny, kterd se dodava v nekolika pro-
vedenich. Vyhodou tohoto postupu je moznost pievést
povybuchova rezidua z ptivodnich povrchii o rozdilnych
vlastnostech na jednotny nosi¢ definovanych vlastnosti.
Tim Ize 1épe optimalizovat nasledné separacni a extrakeni
procesy, predev§im v kombinaci s vysoce ufinnymi ex-
trakénimi metodami, jako je napf. superkriticka fluidni
extrakce (SFE). K nevyhodam metody pfimého stéru patii
skutecnost, ze postup lze aplikovat pouze na dostatecné
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hladké povrchy. Zcela nevhodné je pouziti pro sbér povy-
buchovych zbytkl z nehoblovanych dievénych povrchu,
drevotiiskovych desek, kobercovych podlahovych krytin,
hrubé omitkové plochy atp. Pro takové piipady byl od-
zkousen nasledujici postup pouzivajici upraveny vysavac.

Sejmuti povrchu upravenym vysavacem

Byl testovan upraveny vysava¢ pouzivany pro vzor-
kovani na zatizeni IONSCAN (Barringer Instruments Inc.,
USA). Uprava spotivala ptedevsim ve zkraceni plastového
Sroubovaciho saciho nastavce vysavace, ktery byl zkosen
pod thlem 45° k horizontalni roving. Nastavec byl
v predni Casti opatfen stiracim kartaCkem pro mechanické
naruSeni pevné ulpélych nebo napecenych povlaki na
povrchu snimaného materialu. Rovnéz byl upraven zachyt-
ny filtr uvedeného zafizeni, kdy bylo testovano nékolik
materiald s rtznou propustnosti a strukturou povrchu
(teflon, celulosa, polypropylen). Nejlepsi vysledky byly
dosazeny pro teflon a polypropylen s velikosti pora 5 az
10 pm.

Vyse popsané metody pifinaseji dobré vysledky
v ptipadg, Ze je mozné vzorkovat plochu, ktera ma akcep-
tovatelny pomér povybuchovych rezidui k béznym konta-
minantim. V opa¢ném pfipadé¢ je provedeni nasledné ana-
lyzy velmi ztizeno, v fadé ptipadd zcela znemoznéno. Pro
ilustraci staci uvést, Ze plocha adhezniho uhlikového terci-
ku je na elektronovém rastrovacim mikroskopu analyzova-
na postupem obdobnym analyze povystfelovych zplodin.
Neni mozné pouzit zadny druh existujici automatické ana-
lyzy, ¢astice maji blizké slozeni svému okoli, takZe nelze
ani vyuZzit jasovou separaci a rezidua jsou vyhledavana na
zakladé svého slozeni a morfologie. Analyza povrchu jed-
noho terc¢iku v pripadé silné kontaminace tak mtze zabrat
fadov€ mnoho hodin nebo je prakticky neproveditelna.
Proto byla dale vénovéana pozornost i problematice sepa-
rac¢nich metod.

Odstfediva separace v proudu plynu

K témto experimentim byl pouZzit upraveny odstredi-
vy separator. Orientani schéma jeho pracovni ¢asti je na
obr. 3. Pouziti tohoto typu zatfizeni je velmi vyhodné, ne-
bot’ umoznuje kombinaci ptimého odsati nerovnych po-

Obr. 3. Schéma odstiedivé separace
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vrchi, pro které nelze pouzit olepy ¢i suché stéry, a na-
sledné oddéleni unaSené pevné faze od transportniho me-
dia bez jeji dalsi degradace. Separace pevnych ¢astic una-
Senych plynem byly velmi ucinné pro castice velikosti nad
0,05 mm, pro jemngjsi frakce ucinnost zafizeni strm¢ kle-
sala. Konstrukce zafizeni neumoZiuje jeho modifikaci,
aby se vyraznéji zvysila odstfediva rychlost undsenych
Castic a tim pravdépodobné i separacni ucinnost pro jem-
né&jsi frakce. Pouziti ve vztahu k povybuchovym zplodi-
nam se z tohoto diivodu jevi jako neperspektivni. Uginnost
odstiedivého separatoru je velmi dobra pro velikosti ¢astic
nad 0,05 mm (nad 60 %), pod touto velikosti strmé klesa
apro castice menSi nez 0,01 mm jiz dosahuje jen cca
20 %.

Separace v proudu plynu v kapilare

Dalsim zkousenym druhem separace byla separace
nasavanym proudem vzduchu. Testovaci smés byla po-
stupné odsavana do kapilarni trubice s filtracni vlozkou.
Leh¢i cCastice pevné faze byly nasavany do svisle drzené
kapilary, kde vznikal turbulentni sloupec vificich ¢astic.
Leh¢i castice byly unaseny dale do kapilary a zachyceny
na filtra¢ni vloZce, zatimco té€z8i Castice byly udrzovany
proudem vzduchu v ptedni ¢asti kapilary nebo zistavaly v
prevazné mite na podlozce. Tato separace je vyhodna pro
zpracovani vzorku dal§imi instrumentilnimi metodami —
napf. praSkovou rentgenstrukturni analyzou, apod.

Separace pevné faze pres kapalinu

Jako dal§i moznost oddéleni pevné faze od proudu
nosného plynu se jevi separace pies kapalinu. Pro provadé-
ni téchto experimenti byl pouzit upraveny laboratorni
separator Zelmer (Zelmer, Velka Britanie). Princip zatize-
ni je velmi jednoduchy — kapalinou je tryskami probubla-
véan plyn, ktery undsi pevnou fazi. Plyn je v kapalin€ zpo-
malen a vitici smés plyn-kapalina oddé€li pevnou fazi, jem-
n¢ dispergované unasené kapénky jsou zachyceny na vrst-
v¢ separatoru. Pti vhodné volbé kapaliny nedochazi k de-
gradaci zajmovych ¢astic povybuchovych zplodin. Schéma
zafizeni je na obr. 4.

proud plynu

/ s Casticemi

—__separator

.
B

o ]
separacéni

kapalina

Obr. 4. Schéma separace v kapaliné
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Separator dosahoval pti provadénych experimentech
relativn€ vysoké ucinnosti, pro castice do velikosti
0,01 mm pfes 80 %, pro mensi Castice €innost mirné kle-
sé. Pred jeho pfipadnym nasazenim do praxe by bylo nutné
celé zafizeni miniaturizovat a dofesit otazky spojené
s vylou¢enim potencialnich kontaminaci (jednorazova
separacni vlozka, atd.).

Pfevod sejmutého materialu do kapilary a postupné
vymyti rozpoustédly

Tento postup je vhodny predevsim jako navazujici na
predchozi zplsoby snimani pomoci suchého stéru nosice
tamponem a hlavné v ndvaznosti na zptisob snimani pomo-
ci vysavace. Doposud nejéastéji uzivany zpusob piimé
extrakce tamponu vyzaduje znacné mnozstvi rozpoustédel
(obvykle 3 x 25 ml). Navic vyzaduje dalsi operace jako
filtrace nebo odstfed’ovani nerozpustnych podild nachaze-
jicich se v puvodnim vysavku a odpafeni prebyteéného
rozpoustédla na vodni 1azni. Nasleduje zpravidla reextrak-
ce odparku (2 x 1 ml rozpoustédla) a pozvolné odpafeni
pri laboratorni teplot¢ nebo za mirné zvysené teploty za
privodu dusiku na zatizeni TERMOVAP (ECOM, Praha).
Pred samotnym davkovanim do pfistroje je pak vzorek
natedén 100 pl rozpoustédla. Testovana metoda separace
vyuziva bézné dostupnych komeréné¢ dodavanych sklené-
nych kapildr o vnitinim priméru 0,9 mm a délky 35 mm
s nasledujici Gpravou. Jeden konec kapilary je otavenim
nad plamenem kahanu ziZen a do kapilary je vloZen smo-
tek skelné vaty, ktery po stlaceni vytvori ve ziizeném kon-
ci kapilary filtra¢ni vlozku. Timto koncem se kapilara
pripoji na evakuacéni zafizeni (napf. vodni vyvéva) a Casti-
ce pevné faze, zajisténé vySe popsanymi snimacimi techni-
kami, jsou postupné nasavany do kapilary a vytvoii slou-
pec o délce 2-3 cm, coZ v praxi pfedstavuje mnoZzstvi 6 az
10 mg. Takto vznikla mikrokolona je pak otevienym kon-
cem napojena na upravenou injekéni stfikacku naplnénou
rozpoustédlem nebo mobilni fazi vhodné polarity. Jednot-
livé zajmové slozky pak mohou byt postupné vymyvéany
v zévislosti na vlastnostech pouzité mobilni faze. Takto lze
v prvnim kroku extrahovat organické podily trhavin za
pouziti mén¢ polarniho rozpoustédla nebo smési rozpous-
tédel (napf. benzen:aceton 10:1). V nasledujicim kroku
pak lze provést nedestruktivni analyzu praskovou rentgen-
strukturni analyzou a nasledné za pomoci vodné faze pro-
vést extrakci rozpustnych anorganickych slozek vybusnin
a provést analyzu metodou iontové chromatografie. Pritom
se objemové mnozstvi pouzitych rozpoustédel pohybuje
v desitkach pl a takto ziskany extrakt 1ze bez dalsich uprav
pouzit k pfimému davkovani do pfislusného analytického
pfistroje.

5. Laboratorni analyzy
Pro screening, pfipadné analyzu barvicich fazi, se

stale osvédcuje TLC, dale jsou vyuzivany kombinace
FTIR, Ramanovy spektrometrie, LC MS, GC MS, GC MS/
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Obr. 5. Studium morfologie ¢astic povybuchovych rezidui
traskavin pomoci zobrazeni zpétné odraZenych elektront
v SEM

MS a dalsi. Pro anorganickou i organickou fazi se velmi
osvédCuji techniky praskové rentgenstrukturni analyzy
a mikroanalyzy (pXRD a mikro pXRD), které jsou schop-
né piimé fazové identifikace krystalické latky, ato ive
smésich. Jako optimalni sestava pro cilenou analyzu povy-
buchovych rezidui se jevi na zakladé ptredchozich zkuse-
nosti pouZiti dvoustuptiové instrumentalni sekvence v po-
fadi primarni instrumentalni separa¢ni technika a sekun-
darni citliva analyticka detekce.

Pro anorganickou fazi jsou standardné vyuzivany
metody elektronové mikorskopie s elektronovou mikroa-
nalyzzou (SEM-EDS/WDS) (obr. 5), XRF, mikro XRF
(cit.).

Puivodni a metodické prace

Velmi dobré zkusSenosti byly ziskany s technikami,
které jsou schopny provést piimou fazovou analyzu orga-
nickych i anorganickych latek, a to i ve smésich. Jedinou
podminkou je, ze latky musi mit krystalovou strukturu.
Systémy rentgenové mikrodifrakce fokusuji pomoci speci-
alni monokapilary rentgenové zafeni na plochu cca
100 mikrometrti, ¢imz se dostdvame fadové na velikost
plochy, které je analyzovana optickou nebo elektronovou
mikroskopii (obr. 6).

Analyza povybuchovych zplodin byva slozitéjsi tlo-
hou, protoze nositelem informace o pdvodnim slozeni
vybusniny byvaji mikroskopické céstice, které jsou smi-
chany s vyznamnym piebytkem dal$ich materiali zasaze-
nych vybuchem. V piipadé, ze by byl analyzovan piimo
odebrany vzorek, tak se ¢asto dostavame pod mez detekce
fady analytickych metod. Proto jsou velmi vyznamné tech-
niky, které zajisti analyzu na trovni jednotlivych ¢astic
a nikoliv jen celkové slozeni smésného vzorku, vyuzivany
jsou techniky elektronové mikroskopie SEM-EDS/WDS.
V nékterych pripadech je informace, ktera je ziskana povr-
chovou analyzou mikrocastic povybuchovych zplodin,
nedostatecnd. Pro studium vnitini stavby ¢éstic povybu-
chovych zplodin je proto také vyuzivan systém dudlni
elektronové mikroskopie s fokusovanym iontovym svaz-
kem (SEM/FIB). Zatizeni umoZiiuje odpraSovani materia-
lu na molekularni tGrovni a prvkové mapovani (EDS/
WDS), 3D rekonstrukce z obrazovych dat i z analyz che-
mického slozeni (obr. 7). U heterogennich ¢astic, jako jsou
pravé castice povybuchovych zplodin, mize byt studium
vnitini stavby a heterogenity velmi potiebné. Je napt. moz-
né usuzovat, zda nalezené termogenetické Castice jsou
Casticemi povystielovych zplodin (GSR), nebo povybu-
chovych zplodin (PBR) apod.

V soucasné dobé¢ je testovan systém, ktery umoziuje
kromé& prvkového i konfokalni mapovéni v Ramanoveé
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Obr. 6. Priklad identifikace podomacku vyrobenych tiaskavin pomoci rentgenové difrakce
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Obr. 7. Studium prvkového sloZeni vnitini stavby &astice po-
vybuchovych zplodin na Fezu provedeném iontovym svazkem
(dualni systém SEM/FIB)

spektru provedenych fezil pitimo v komote dudlnich systé-
mt SEM/FIB. Stavajici systémy Ramanovy spektrometrie
na SEM umoziiovaly pouze snimani jednotlivych spekter
bez moZznosti pfimého pozorovani snimaného mista a ma-
povani. Novy systém umoznuje zachovani vSech funkci
SEM bez omezeni, a kromé toho i1 obrazové snimani ve
viditelném spektru (v plose 250 um x 250 um), vysoce
rozliSujici Ramanovy spektroskopie (360 nm FWHM
(polositka piku) ; 430 nm Rayleigh), a moznost mapovani
v rozsahu 250 pm x 250 pm x 250 um pomoci piezoposu-
nu skeneru. Jedna se o samostatny opticky mikroskop ve-
stavény do komory SEM, vzorek pod néj prejede pomoci
presného mikroposunu a je mozné nasledné slozit obrazek
ziskany pomoci detektortt SEM — zpétn€ odrazenych elek-
trontt (BSE), sekundarnich elektrond (SE), katodové lumi-
niscence (CL), prvkové mapy ziskané systémem elektro-
nové mikroanalyzy (EDS/WDS), apod., s optickym zobra-
zenim ve viditelném svétle a mapou v Ramanové zareni
(obr. 8). Aktualné jsou k dispozici 3 vinové délky excitac-
nich lasertt — 488 nm diodové buzeny pevnolatkovy laser
(DPSS) s 50 mW vykonem na vystupu, 532 nm Nd-YAG
laser 75 mW a 785 nm diodovy laser 300 mW.

Analyza organickych rezidui

Jako separacni techniky jsou pouzivany metody ply-
nové a kapalinové chromatografie. Plynova chromatogra-
fie (GC) je vyuzivana predevS§im pro analyzu tékavych
rezidui vybu$nin majicich relativné vysokou tenzi par,
které se vyznacuji relativné vysokou termickou stabilitou
(napf. nitroglycerin, ethylenglykoldinitrat). Kapalinova
chromatografie (HPLC) je vhodna pro vyuziti pti analyze
méné tékavych rezidui s omezenou termickou stabilitou
(organické peroxidy, aminy). Jako detekcni technika slouzi
hmotnostni spektrometrie popt. fluorescencni detekce.
Zvoleny zpusob odbéru vzorkti povybuchovych zplodin
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Obr. 8. Mapovani v Ramanové spektru ¢astice, ktera byla
rozfiznuta iontovym svazkem (FIB) a nasledné provedena
fazova vestavénym Ramanovych systémem. Mapy je pielozena
na zkalibrované zobrazeni v BSE (dualni systém SEM/FIB)

a rezidui (napf. teflonové kulaté tampony umisténé v boro-
silikatové vialce 16 ml) byl dale pouzit pro analyzu
(SPME, extrakty v acetonu) a vybrané pfistroje (GC-MSD,
GC-ECD).

6. Informacni systém analytickych vysledku

Veskeré ziskané analytické vysledky, popisy experi-
mentl a dal$i dokumentace jsou ukladany do specialniho
programu vytvoiené¢ho pro potfeby Znalecké sluzby Poli-
cie Ceské republiky a dalSich specializovanych slozek.
Informacni systém piedstavuje databazovou vrstvu umoz-
Hujici ukladani, fazeni a analytickou préci s poZadovanym
datovym obsahem. Je feSen jako klasicka tiivrstva aplika-
ce, ve struktufe predstavujici klienta, server a databazi. Pro
aplikaci jsou vyuzivany provéfené a osvédéené zdroje,
jejichz licence umoZziuji planované vyuZziti ve stitnim
sektoru, pfipadné i v dalSich oblastech. Dilezitym poza-
davkem je také parametr pfistupnosti, jak vii¢i geografické
poloze uzivatelt, tak i ve vztahu k jeho mozné riznorodé
technické (pocitacové) vybavenosti. Byl proto aplikovan
snadno dostupny server podporujici technologii Apache
pro béh prekladu jazyka PHP (skriptovaci programovy
jazyk). V tomto jazyce jsou generovany stranky ve forma-
tu XML a HTML, které jsou citelné v libovolném webo-
vém prohlizeci, véetné mobilnich platforem. Datova ¢ast je
zalozena na databazovém systému MySQL (systém fizeni
databaze uplatiiujici relaéni databazovy model), ktery je
rovnéz licencné pristupny a zcela pokryva potieby uchova-
ni dat, analytické moznosti a perspektivu dal§iho vyuziti
do budoucnosti. Programova aplikace je rozdélena na dvé
hlavni ¢asti. Prvou c¢asti je databaze, ve které jsou uchova-
vana data ve formatu vhodném pro nasledné analytické
vyuziti. Druhou ¢asti je aplikacni vrstva, kterd ma na sta-
rosti operace s daty a stoji mezi uzivatelem, jeho prohlize-
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gem a uloziitém’®. Databaze ma pomérn& naroénou struktu-
ru, kterd odpovidda komplexnosti obsahu dat. Prvou casti
jsou relace spravy uzivatel a jejich opravnéni. Dalsi sku-
piny spravuji obsah a vazby jednotlivych datovych karet,
které sdruzuji veskeré ziskané informace jak k jednotlivym
experimenttim, tak i veskerou dokumentaci analytickych
vysledkt (napf. dokumentaci experimentt, vysledky, gra-
fy, pfilohy z organické a anorganické analyzy, kalkulované
charakteristiky vybusnin, apod.), které jsou dale rozvedeny
samostatnym popisem a pfipadnou dal§i dokumentaci.
Hierarchicky mtze navazovat dal$i dokumentace pro jed-
notlivd meéfeni. Samostatnou ¢asti jsou data NIST, ktera
jsou propojena s uvedenym obsahem. Vlozené informace
predstavuji datovy sklad strukturovanych informaci, se
kterymi lze provadét dalsi operace — parametrické vyhle-
davani dle pozadovanych segmentt, tfidéni, porovnavani
spekter, apod.

Z dtvodu bezpecnosti je kazdy zdznam, ktery je ulo-
zen ve struktufe databaze, podepsan, kazda zména je evi-
dovéna a mé zaznamenany puvod a ¢as. Z obdobného di-
vodu nejsou ulozena data nikdy mazana, nybrz pouze pfi-
padné zneplatinovana. Aplikacni vrstva ma za ukol prova-
dét nad daty uloZenymi ve struktufe databaze operace né-
kolika typt. Prvnim typem je moznost vlozit, upravit, nebo
zneplatnit samotna data. Druhou Casti jsou pak analytické
nastroje, které umozni data vytézovat, tidit je a zejména
v nich vyhledavat pomoci riznych kritérii. Déle je imple-
mentovano, z hlediska bezpecnosti nezbytné, personalni
fizeni uctl. Vyvoj aplikace byl veden primarn€ zdsadami
bezpecnosti a odolnosti vi¢i chybam, soucasné ale
s ohledem na intuitivnost a ergonomické kauzalni ovladani
systému. Cely systém je v testovaci fazi, vzhledem k $ifi
projektu je dale rozvijen a jsou reflektovany dalsi nové
poznatky a pozadavky, dalsi vyvoj bude zahrnovat také
ergonomii uzivatelského rozhrani, atd.

7. Zavér

Analyza nestandardnich a podoméacku vyrabénych
vybusnin je stale aktualn€jsi vyzvou pro bezpecnostni
slozky, zejména s ohledem na aktudlni bezpecnostni situa-
ci ve svéte. Jedna se o typickou komplexni analyzu, pfi
které je vyuzivano Siroké spektrum analytickych technik
pro organickou i anorganickou fazi — kombinace FTIR,
Ramanovy spektrometrie, LC MS, GC MS, XRF, mikro
XRF, XRD atd. Byla testovana tada technik vzorkovani
a separaci pro sniméni z rfiznych druhl povrchi. Pro iden-
tifikaci povybuchovych rezidui v ¢asto silné kontaminova-
nych vzorcich je jednou ze zékladnich technik elektronova
mikroskopie — SEM EDS/WDS, ktera umoziuje i nasled-
nou pfimou analyzu nestandardnich vybus$nin a povybu-
chovych zplodin. Jeji role je zvlasté nezastupitelna v ptipa-
dé potieby prace na urovni jednotlivych mikroskopickych
¢astic. Vyznamnou pomoci je moznost provadéni analyz
pomoci SEM/EDS a Ramanovy spektrometrie pfimo
v komotfe SEM bez nutnosti prenosu vzorku z identického
mista a Castice. Veskeré ziskané vysledky z provadénych
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experimentd s improvizovanymi vybusSninami, realnych
ptipadii fesenych v ramci Znalecké sluzby Policie Ceské
republiky a dalSich zdroju jsou ukladany do specidlniho
informaéniho systému, ktery byl naprogramovan na miru
pro potieby specializovanych bezpecnostnich slozek.

Realizace projektu ,, Identifikace rezidui improvizova-
nych vybusnin fyzikalné-chemickymi analytickymi metoda-
mi za redlnych podminek po vybuchu (reg. Ccislo
VI20152020004) byla podporena Ministerstvem vnitra
v ramci programu Bezpecnostniho vyzkumu Ceské republi-
ky v letech 2015-2020 (BV I1I/1-VS).

Seznam zkratek

BSE zpétné odrazené elektrony

CL katodova luminiscence

DAP smés dusi¢nanu amonného a nevybusného
paliva

DPSS laser-diodové buzeny pevnolatkovy laser

EDS/WDS energiovédisperni mikroanalyza/vinové
disperzni mikroanalyza

FIB fokusovany iontovy svazek

FTIR infracervena spektroskopie s Fourierovou
transformaci

FWHM polositka piku

GC-ECD  plynova chromatografie s detektorem
elektronového zachytu

GC-MSD  plynova chromatografie s hmotnostné
selektivnim detektorem

GSR povystfelové zplodiny

HMTD hexamethylentriperoxodiamin

HTML znackovaci jazyk
(HyperTextMarkupLanguage)

MS/MS tandemova hmotnostni spektrometrie

MySQL systém fizeni databaze uplatiujici relacni
databazovy model

Nd-YAG  yttrium aluminium granat dopovany ionty
neodymu

NIST Narodni institut standardi a technologie
(National Institute of Standards
and Technology)

PHP skriptovaci programovy jazyk

PBR povybuchové zplodiny

pXRD praskova rentgenova difrakce

SE sekundarni elektrony

SEM rastrovaci elektronova mikroskopie

SFE fluidni extrakce

SPME extrakce na vlakné potazeném vhodnou fazi

TNM tetranitromethan

XML roz§ifitelny znackovaci jazyk

XRF rentgenova fluorescence
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gue): Identification of Residues of Improvised Explo-
sives Using Physico-Chemical Analytical Methods un-
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When analyzing the cases of the criminal use of ex-
plosives, a shift has been found from industrial explosives
towards substances prepared in unprofessional and illegal
way. Therefore, a project is being implemented, based on
an assessment of particular information available in the
literature and on the internet. It aims at choosing specific
groups of potentially abusable substances (e.g. mixtures of

570

Puivodni a metodické prace

organic substances with nitric acid (98 %), nitromethane
and tetranitromethane or chlorates and perchlorates of
alkali metals, or, alternatively, single-component substanc-
es, such as heavy metal salts of perchloric acid, azides,
fulminates, acetylides, picrates, styphnates, etc.). The cur-
rent project deals with the preparation of these explosives
(also in non-stoichiometric mixtures). In the next step,
explosives have been tested, their explosive characteristics
determined (if they are not known) and the analyses of
both primary phases and post-blast residues performed.
For this purpose, available analytical techniques have been
used, such as gas and liquid chromatography/mass spec-
trometry, FTIR, micro-Raman spectrometry, electron mi-
croscopy with microanalysis and Raman microspectrome-
try directly in the SEM chamber for the analysis at the
level of individual microparticles. The characteristics re-
ceived will be used to extend the knowledge database for
security forces.

Keywords: post-blast residues, improvised explosives,
forensic science, SEM, EDS
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